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RESUMEN 
 
La crisis provocada por el cambio climático hace necesario una búsqueda de métodos  
racionales para la transformación y uso de la energía. Para ello se ha recurrido al 
desarrollo de las denominadas energías renovables; energías que se obtienen de fuentes 
naturales inagotables, ya sea por la inmensa cantidad de energía que contienen o porque 
son capaces de regenerarse por medios naturales. La energía eólica, geotérmica, 
marítima y la solar son ejemplos de estas energías. 
La fotocatálisis como proceso fisicoquímico  hace referencia a la reacción catalítica por  
absorción de luz solar o artificial. Esta técnica ha sido de gran interés durante años por 
ser considerada una técnica ambientalmente segura que presenta altos porcentajes de 
eficiencia. El hidrógeno tiene el potencial de poner fin a la dependencia que el mundo 
tiene del petróleo.  El Hidrógeno  por sus propiedades y versatilidad es el vector 
energético con mayor prospecto a sustituir los combustibles fósiles. 
En el presente trabajo se describe el diseño de un reactor con el fin de obtener hidrogeno 
como energía alternativa a partir de una energía renovable como la luz solar. Además de 
la elaboración de un electrodo de dióxido de titanio para ser usado como fotocatalizador 
en la celda fotoelectroquimica. Se estudia la producción de hidrogeno indirectamente por 
métodos volúmetricos, cromatograficos y por la medición de corriente en el sistema, y  se 
determina condiciones eficientes para la producción de hidrogeno.  
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1. INTRODUCCIÓN 
 
La crisis provocada por el cambio climático, inducido por la forma en que se hace uso de 
los recursos energéticos, hace necesario una búsqueda de métodos  racionales para la 
transformación y  utilización de la energía. Para ello se ha recurrido al desarrollo de las 
denominadas energías renovables. 
La fotocatálisis es un proceso fisicoquímico que hace referencia a una reacción catalítica 
por la absorción de luz solar o artificial. Esta técnica ha sido de gran interés durante años 
por ser considerada una técnica ambientalmente segura que presenta altos porcentajes 
de eficiencia y se ha usado en la lucha contra la polución. La posibilidad del uso de la 
radiación solar, una fuente renovable, como fuente primaria de energía para la 
fotocatálisis otorga un importante valor medioambiental[1]. Este proceso es un claro 
ejemplo de tecnología sostenible. 
Como consecuencia de las interacciones de la radiación electromagnética con sólidos 
cristalinos se producen diferentes procesos físicos. Estas interacciones en algunos casos, 
tienen lugar con conservación de la energía del cuanto de radiación y, en otros la energía 
del cuanto sufre una transformación. En las interacciones en que la energía se 
transforma, ello se debe a que la energía del fotón se transmite al sólido, lo que da lugar a 
la generación de cuasipartículas. Las interacciones con transmisión de energía pueden 
ser no eléctricas o eléctricas. En las interacciones no eléctricas se generan fonones, 
excitones u otros fonones. En las interacciones eléctricas se encuentran fenómenos 
fotoeléctricos y fotoelectroquímicos[2–4]. 
La conversión de energía solar por vía fotoelectroquimica tiene lugar en dos etapas. La 
etapa inicial es la fotoexitación, la cual viene seguida de una transferencia de energía. 
Esta energía, que portan los productos de la fotoexitación, se transfieren a otras especies, 
que reaccionan para generar productos con una gran cantidad de energía libre[5]. Las 
células fotoelectroquímicas que funcionan con electrodos semiconductores resultan 
mucho más baratas e ideales q las células fotovoltaicas o células secas, debido a q no es 
preciso q el electrodo semiconductor tenga una estructura cristalina perfecta[2]. 
El dióxido de titanio es el primer fotocatalizador reportado para dividir el agua en 
hidrógeno y oxígeno bajo irradiación UV [6]. Este semiconductor puede producir hidrógeno 
y oxígeno a partir del agua pura o de soluciones acuosas de compuestos donadores de  
electrones[2,7,8]. El dióxido de titanio se usa como doble electrodo, él mismo es ánodo y 
cátodo simultáneamente en los procesos fotocatalíticos. Su amplio uso  como catalizador 
en reacciones heterogéneas de procesos fotoquímicos se debe a sus propiedades de 
inocuidad, estabilidad bajo radiación ultravioleta y una área superficial amplia en  su 
estructura cristalina[9].. El TiO2 ha sido ampliamente utilizado en fotocatálisis heterogénea 
para la degradación de sustancias contaminantes, tanto en agua como en aire. Además, 
el dióxido de titanio puede ser usado bajo radiación solar, debido a su favorable intervalo 
de banda de energía (3,2 eV en anatasa)[2,10,11,].  
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El TiO2 se encuentra comúnmente en cuatro formas cristalinas diferentes: rutilo 
(estructura tetragonal), anatasa (estructura tetragonal), brookita (estructura ortorrómbica) 
y una de alta presión tipo α-PbO2[12]; dependiendo de esto su efectividad como 
catalizador. En los procesos de obtención de TiO2 generalmente se producen mezclas de 
dos de las clases más estables del mismo: anatasa y rutilo.  
Una vez absorbida la radiación UV proveniende de la luz solar o de una fuente de luz 
artificial (lámparas fluorescentes), en el TiO2 se producen pares de electrones y huecos 
por la salida de dichos electrones. Los electrones de la banda de valencia del TiO2 llegan 
a ser excitados cuando son iluminados por fotones con una energía mínima, la cual es 
igual o superior al ancho de la brecha entre las bandas[10] creando los pares electrón 
(negativo) y hueco (positivo), estos electrones son los responsables de la reducción del 
hidrógeno del agua y de convertirlo en hidrógeno gaseoso.   
El Hidrógeno (H2), por sus propiedades y versatilidad es el vector energético con mayor 
prospecto a sustituir los combustibles fósiles. Se prevé que en los próximos 50 años el 
consumo de energía mundial será el doble del actual[13] y la mayor parte deberá provenir 
de fuentes de energía con baja o cero emisiones de gases contaminantes y a más bajo 
costo que los combustibles fósiles. Las demandas domésticas y comerciales requieren de 
un suministro continuo de energía, esto ha generado gran interés por sistemas de 
generación de energía “limpia” a partir de fuentes renovables que sean eficientes[14]. Por 
lo tanto, el desarrollo de energía basado en hidrogeno será un factor crítico para el 
desarrollo futuro.  
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2. OBJETIVOS 
 
2.1 OBJETIVO GENERAL 
 
 Construir y evaluar un reactor usando como electrodos dióxido de titanio y platino 
para producir hidrogeno a partir de soluciones; metanol-agua, etanol-agua. 
 
2.2 OBJETIVOS ESPECÍFICOS 
 
 Construir el electrodo de dióxido de titanio. 
 Evaluar la eficiencia del reactor construido en la producción de hidrogeno a partir 
de soluciones acuosas alcohólicas. 
 Seguir la producción de hidrogeno cuantificando la degradación del alcohol usando 
cromatografía. 
 Comparar la efectividad en la producción de hidrógeno según el uso de etanol o 
metanol. 
 Determinar la intensidad de radiación sobre el electrodo  
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3. ANTECEDENTES 
 
 
3.1 SURGIMIENTO DEL PROBLEMA 
Los combustibles fósiles resultan relativamente fáciles de extraer, aunque la tendencia 
mundial es al aumento de la profundidad de los pozos. Están disponibles en grandes 
cantidades y su extracción resulta barata en comparación con otras fuentes de energía. 
No obstante, su uso como combustibles emite sustancias tóxicas y gases de efecto 
invernadero.  
Por otro lado, los datos mundiales de reservas probadas muestran un agotamiento 
relativamente próximo, del orden de décadas según la gran mayoría de estudios, y desde 
hace algunos años diversos autores opinan que el pico de producción de petróleo se 
alcanzó hace pocos años[15]. 
.  
La mayor parte de la energía empleada en el mundo proviene de los combustibles fósiles; 
son recursos no renovables, se acabarán y será necesario disponer millones de años de 
una evolución y descomposición similar para que aparezcan de nuevo. Por esta razón se 
debe encontrar una forma económica y sencilla para obtener nuevas fuentes de energía 
alternativas como el caso del hidrógeno.  
 
3.2 FORMULACIÓN DEL PROBLEMA 
El dióxido de titanio es el primer fotocatalizador reportado para dividir el agua en 
hidrógeno y oxígeno bajo irradiación UV .Este semiconductor puede producir hidrógeno y 
oxígeno a partir del agua pura o de soluciones acuosas de compuestos donadores de  
electrones. El dióxido de titanio se usa como doble electrodo, él mismo es ánodo y cátodo 
simultáneamente en los procesos fotocatalíticos[6,10]. 
El TiO2 tiene un band gap de 3,0 eV
[12], este valor requiere energía de radiación 
ultravioleta (UV). El desarrollo y uso de semiconductores capaces de utilizar la luz 
ultravioleta ha sido un campo de creciente interés durante años[16,17], con el fin de llevar a 
cabo reacciones de oxidación/mineralización en lo que podría llamarse "química verde", 
utilizando oxígeno como reactivo[18]. 
El hidrógeno producido es 100% limpio, sin emisiones de gases tóxicos.  Esta producción 
de hidrógeno puede ser cuantificada de manera indirecta a través la degradación del 
compuesto orgánico oxidable en la solución acuosa, por ejemplo un alcohol. 
 
3.3 JUSTIFICACIÓN DEL PROBLEMA 
  
La economía del hidrógeno posibilita una enorme redistribución del poder, con 
consecuencias trascendentales para la sociedad. El hidrógeno tiene el potencial de poner 
fin a la dependencia que el mundo tiene del petróleo y de ayudar a eliminar el peligroso 
juego geopolítico que se está dando. 
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Distintos estudios hechos por la IPCC (Intergovernmental Panel onClimateChange)[19,20,21] 
sostienen que tal conversión mejoraría la calidad del aire, la salud humana y el clima. 
Reducirá drásticamente las emisiones de dióxido de carbono y mitigaría los efectos del 
calentamiento global, y dado a su abundancia y existencia en todo el mundo la 
disponibilidad de energía estaría garantizada. 
Actualmente el uso del TiO2 como catalizador requiere la aplicación de radiación 
ultravioleta para su óptimo funcionamiento. Bajo esta orientación el estudio de 
fotocatalizadores que puedan actuar bajo la influencia de la radiación solar se ha 
convertido en un campo de amplio estudio y de interés científico[7,8,22,23]. Se espera que el 
uso de TiO2 tenga repercusiones enormes en las aplicaciones tecnológicas futuras para 
esta técnica.  
La evolución de hidrogeno a partir de agua utilizando TiO2 por fotocatálisis es un método 
prometedor  que ha atraído mucha atención para la producción limpia de energía 
renovable debido a su bajo costo, fotoactividad alta y toxicidad baja.  
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4  MARCO TEÓRICO 
 
 
4.1 CATÁLISIS 
 
La catálisis estudia aquellos fenómenos que ocurren debido a la acción de catalizadores. 
Estos catalizadores pueden cambiar la velocidad de una reacción química. Se distinguen 
principalmente dos tipos de catálisis dependiendo del número de fases en las que ocurren 
los procesos catalíticos: la catálisis homogénea en la que existe una sola fase participante 
(gas o líquida) y la catálisis heterogénea en la que se encuentran dos o más fases (gas-
sólido, líquido-sólido, gas-líquido-sólido, etc.)[24]. 
 
4.1.1 CATÁLISIS HETEROGÉNEA 
 
Los fenómenos fisicoquímicos que ocurren cuando un catalizador se encuentra en una 
fase diferente a la de las otras sustancias implicadas en el proceso, se denominan 
catálisis heterogénea. Esto ocurre cuando los reactivos se aproximan a la zona reactiva 
del catalizador, cambiando así su velocidad de transformación y selectividad química[24].  
 
4.1.2 CATALIZADOR 
 
Generalmente la catálisis heterogénea se lleva a cabo con un catalizador sólido y los 
reactantes en fase fluida, los cuales entran en contacto con la superficie de dicho 
catalizador. 
 
Un catalizador es una sustancia que incrementa la velocidad de una reacción que avanza 
hacia el equilibrio, sin modificar la variación global de energía de Gibbs normal de dicha 
reacción y sin ser consumido en el proceso. 
 
La mayoría de catalizadores están formados por varios componentes aunque también se 
utilizan algunos en estado puro. Entre los componentes está el agente activo que es el 
responsable de la aceleración de la reacción química (estos agentes pueden ser 
conductores metálicos, aislantes y semiconductores), que con ayuda de un soporte 
aumenta la superficie de contacto. Al catalizador se le agrega un promotor con el fin de 
llegar a mejorar las propiedades. Los promotores son muy poco activos o no activos, pero 
al ser adicionados aumentan significativamente la actividad, selectividad o resistencia a la 
desactivación de los agentes activos[24]. 
Un buen catalizador debe reunir varias propiedades para ser de interés en un proceso 
químico, dependiendo de la reacción que se busca catalizar. Las más importantes son: 
actividad, selectividad y estabilidad. 
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4.2 FOTOCATÁLISIS 
 
La fotocatálisis es un proceso que hace referencia a una reacción catalítica por medio de 
la absorción de luz solar. Esta técnica ha cobrado vital importancia y atención desde hace 
algunos años debido a que es considerada una técnica limpia que presenta altos 
porcentajes de eficiencia. Por otro lado, la posibilidad de la utilización de la radiación solar 
como fuente primaria de energía, le otorga un importante y significativo valor 
medioambiental,  el proceso constituye un claro ejemplo de tecnología sostenible[1,7,8]. 
4.2.1 FOTOCATÁLISIS HETEROGÉNEA 
      
Fotorreaccion acelerada por la presencia de un catalizador, el cual es activado por 
absorción de la luz, que transcurren en su superficie (interface líquido-sólido o gas-sólido). 
Éste tipo de catálisis ha despertado interés en los investigadores a partir de los finales de 
la década de los 60[7,8].  
Esta técnica consiste en la absorción directa o indirecta por un sólido semiconductor de 
fotones de luz, visible o UV. Esta absorción acelera la interacción a través de un estado 
excitado  o mediante la aparición de pares electrón-hueco. Los electrones excitados se 
transfieren a la especie reducible, a la vez que el catalizador acepta electrones de las 
especies oxidables que ocuparán los huecos; de esta forma, el flujo neto de los electrones 
es nulo y el catalizador permanece inalterado[7,8,10,25].  
De esta manera, la fotocatálisis heterogénea incluye una gran variedad de reacciones: 
oxidaciones suaves o totales, deshidrogenación, transferencia de hidrógeno, intercambio 
isotópico de oxígeno (con 18O) e hidrógeno (con deuterio), depósito de metales, 
descontaminación de agua, remoción de contaminantes gaseosos, acción bactericida, etc. 
La fotocatálisis heterogénea, a comparación de la mayoría de los procesos fotoquímicos, 
no es selectiva y puede emplearse para tratar mezclas complejas de 
contaminantes[26,27,28]. 
El proceso de fotocatálisis se basa en la transferencia de energía a través de la 
interacción entre un semiconductor excitado y una solución acuosa. En esta interfaz hay 
una densidad local de carga generada por el par electrón-hueco, produciéndose un 
campo eléctrico que actúa como fuerza impulsora en el proceso de transferencia de 
carga. De esta forma se lleva a cabo diferentes reacciones en la superficie del catalizador 
[28]. 
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Figura 1 Migración de e- y huecos hacia la superficie del catalizador 
[28]
 
 
4.2.2 ETAPAS DE LA FOTOCATÁLISIS HETEROGÉNEA 
 
Cuando un catalizador semiconductor  es iluminado con fotones que poseen energía igual 
o superior a la de la energía del bandgap ocurre una absorción de estos fotones y la 
creación de pares electrón-hueco dentro del conjunto que se disocian en fotoelectrones 
libres en la banda de conducción y en fotohuecos en la banda de valencia[10,29,30]. 
 
 
 
Figura 2 Diagrama de banda de energía de una partícula esférica de TiO2 
[29]
 
Al mismo tiempo, en una fase fluida (gas o líquido) ocurre una adsorción espontánea 
entre el catalizador y las especies presentes en dicho fluido, la cual depende del potencial 
redox de cada una de estas, generando así una transferencia de electrones hacia las 
moléculas aceptoras y una transferencia del hueco que corresponde a la cesión de un 
electrón por parte de la molécula donadora[7,10].  
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Tras las reacciones los iones formados reaccionan para formar los intermediarios y los 
productos finales. El sistema catalítico empieza con la excitación fotónica del 
fotocatalizador por parte de un fotón con  la energía suficiente para promover un electrón 
de la Banda de Valencia a la Banda de Conducción (Figura 1). Esto hace que se deba 
considerar como un reactivo y el flujo de fotones como una fase electromagnética. En los 
procesos fotocatalíticos es necesario que la magnitud energética de los fotones incidentes 
sea adecuada para la excitación del fotocatalizador y no de los reactivos[29]. 
 
La única diferencia entre la fotocatálisis heterogénea con la catálisis convencional es el 
modo de activación. La activación en la fotocatálisis heterogénea, es fotónica. El modo de 
activación no influye en la transferencia de los reactivos del fluido a la superficie, en la 
adsorción de los reactivos, en la desorción de productos o  en su remoción desde la 
región interfacial (pasos independientes en la catálisis heterogénea clásica),  pero sí 
existen los fenómenos de fotoadsorción y fotodesorción de los reactivos, principalmente 
del oxígeno[29]. 
 
4.3 FOTOELECTROQUIMICA    
 
En general, la electroquímica trata la transferencia de cargas en situaciones donde se 
producen reacciones de oxidación y reducción encontrándose separadas, física o 
temporalmente. La fotoelectroquímica es una rama de la electroquímica, que se diferencia 
de la electrolisis por la liberación de energía producida por reacciones espontaneas y  el 
hecho que la transferencia se da por medio de un circuito externo.  
 
La conversión de energía solar por vía fotoelectroquímica tiene lugar en dos etapas: 
Fotoexitación y transferencia de energía. Esta energía, que portan los productos de la 
fotoexitación, se transfiere a otras especies que reaccionan para generar productos con 
una gran cantidad de energía libre[5]. 
 
Un semiconductor sumergido en un electrolito transparente a la radiación, que contiene 
disuelto un sistema redox, forma un sistema cuya fotosensibilidad va asociada a las 
transiciones interbandas del fotoelectrodo. Los productos primarios de la fotoexitación son 
los electrodos y huecos fotogenerados. La recombinación de los pares de portadores de 
carga formados es impedida por la existencia de un campo eléctrico en la región de carga 
espacial. Que los transporta en sentido contrarios. La energía almacenada en los 
portadores fotoexitados puede generar una corriente eléctrica que es impulsada por el 
fotopotencial en las células fotoelectroquímicas regenerativas, o bien que puede ser 
empleada en las células fotoelectrosintéticas para transferir cargas a través de las zonas 
interfaciales hacia sustancias donadoras o aceptoras de electrones en los electrodos de la 
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célula, de manera que forman productos con un elevado contenido de energía libre 
(combustible)[2]. 
 
4.3.1 SEMICONDUCTORES 
 
Los semiconductores son aquellos materiales con una conductividad eléctrica menor que 
la de los metales, pero que pueden aumentarla con la temperatura o con un agente de 
excitación como la radiación[2,27]. Una de sus propiedades más significativas es la 
producción de pares electrón-hueco por absorción de fotones, además de la distribución 
de estados electrónicos en su superficie. La conductividad en los semiconductores se 
debe a los electrones, en las bandas de conducción, y los huecos, en la banda de 
valencia, dos tipos de portadores de carga libre[11]. Estás distintivas características, 
respecto a los metales, hace responsable a los semiconductores de las diferencias en el 
comportamiento cuando se utilizan como electrodos en las células electroquímicas[31,32]. 
 
 
 
 
Figura 3 Curva típicas de variaciones de la conductividad con la temperatura de diferentes tipos de 
conductores electrónicos 
[29]
 
  
La promoción de los electrones de la banda de valencia a la banda de conducción es 
debida a la absorción de fotones de energía mayor que la energía gap (fotoexcitación). 
Los pares electrón-hueco (ebc
- hbv
+) fotogenerados poseen cargas opuestas que se 
recombinan rápidamente. Los pares electrón-hueco atrapados ubicados en estados 
superficiales pueden sobrevivir tiempos suficientemente largos como para reaccionar con 
agua u otras sustancias presentes en la superficie del semiconductor. Esta es la base 
para el uso práctico de procesos como la fotoquímica y la fotocatálisis heterogénea. 
Los semiconductores útiles en fotocatálisis son aquellos que tienen un bandgap de 
energía (Eg) cercana a la de los fotones de luz visible, o, en su defecto, de luz ultravioleta 
(Eg< 3,5 eV). Si se busca excitar al semiconductor con luz solar, la cola de la banda de 
absorción deberá coincidir con el espectro de la radiación solar en la superficie terrestre 
[2,7,8,27,31]. La imagen 3 muestra algunos espectros de absorción de los alótropos del TiO2.  
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Figura 4 Espectros de absorción de películas de TiO2 con distinta estructura cristalina (rutilo, anatasa 
y una estructura amorfa
[29]
. 
 
Los electrones existentes en la banda de conducción se comportan como libres, mientras 
que la generación de huecos en la banda de valencia supone tener que superar una 
energía de enlace por lo que se puede esperar un comportamiento diferente entre ambos 
tipos de portadores (electrones y huecos). Para liberar un electrón de la banda de 
valencia de un semiconductor es preciso aportar la diferencia de energía que separa 
ambas bandas[7,10,28]. Las propiedades eléctricas de los sólidos dependen de la extensión 
que alcance el intervalo de energías prohibidas. Si tal intervalo no existe, sino que se 
pasa de la banda de valencia a la de conducción sin solución de continuidad, se está ante 
un conductor[32].  Los semiconductores útiles en fotocatálisis son aquellos que tienen un 
bandgap de energía (Eg) cercana a la de los fotones de luz visible, o, en su defecto, de luz 
ultravioleta (Eg< 3,5 eV). Si se busca excitar al semiconductor con luz solar, la cola de la 
banda de absorción deberá coincidir con el espectro de la radiación solar en la superficie 
terrestre[33]. 
 
 
 
Figura 5 Distribución de bandas de energía en un semiconductor [34] 
A los metales y semiconductores se les denomina conductores de primera especie  y su 
conductividad eléctrica se basa en los portadores de carga electrones. A diferencia de los 
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conductores de segunda especie, como es el caso de disoluciones electrolíticas, en los 
que los portadores de carga responsables de la conducción de la electricidad son iones.  
 
 
4.3.2 APLICACIONES DE LA FOTOELECTROQUIMICA 
 
Los conocimientos  sobre los fenómenos fotoelectroquímicos han permitido el desarrollo 
de algunos procesos que, aunque no están relacionados directamente con la conversión 
de energía solar en otro tipo de energía, se han sabido aprovechar de forma alternativa 
[5,33]. 
 
4.3.2.1 Microfotolitografía 
 
El concepto de electroquímica se encuentra en los talleres de impresión en la toma de 
imágenes fotográficas por medios fotoelectroquímicos y redes de difracción. La 
fotolitografía, también conocida como microlitografía trabaja de manera análoga a 
la litografía empleada tradicionalmente en los trabajos de impresión y comparte algunos 
principios fundamentales con los procesos fotográficos[35]. Por fototransporte de plata 
hacia un vidrio de calcogenuro es posible obtener imágenes de un tamaño menor de una 
micra. La película donde se encuentra los iones Ag+ es de β-Ag2Se, un electrolito solido 
que es conductor debido a la presencia de iones Ag+. Si se ilumina utilizando una 
máscara, los iones son transportados hacia el vidrio de seleniuro de germanio siguiendo 
los espacios libres de la máscara. Después, los iones son reducidos por el revelador, que 
deja la imagen en forma de pequeñas acumulaciones de plata metálica de color negro 
[31,33]. 
 
También se puede utilizar métodos fotoelectroquímicos para registrar hologramas. Siendo 
este un modelo de interferencia luminosa q se registra sobre una superficie plana y que 
reproduce una imagen óptica tridimensional. Se puede utilizar láser para provocar un 
ataque fotoquímico sobre la superficie de un semiconductor, con lo q se puede conseguir 
información sobre la superficie del mismo[34].  
 
4.3.2.2 Sensores químicos basados en propiedades fotoelectroquimicas 
 
Los organismos vivos hacen uso de sistemas químicos integrados para llevar a cabo 
procesos de importancia fundamental para la vida, como lo es la fotosíntesis. El oxígeno 
que  forma parte de la atmósfera y que interviene en actividad respiratoria y en el 
metabolismo se forma como consecuencia del proceso fotosintético. Puede considerarse 
así, que la fotosíntesis de las planteas verdes es una reacción entre una sustancia que es 
convertida en reductora por los fotones componentes de la radiación solar a través de la 
interacción con un colorante (especie oxidante) que en su estado excitado quedaría con 
un hueco que se comporta como aceptor de electrones del agua (especie reductor), 
siendo que el CO2 tras la interacción de los electrones de los colorantes con los fotones 
de la radiación se comporte como un oxidante. La combinación de enzimas biológicas 
permite llevar a cabo diversas reacciones de fotoreducción de CO2 a otros compuestos 
con mayor contenido de energía libre [36]. 
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4.3.2.3 Fotoelectrocatálisis 
 
En la última década se han llevado a cabo numerosas investigaciones sobre la cinética de 
la fotodegradación y sistemas microhetereogeneos para la eliminación de compuestos 
químicos tóxicos y microorganismos en aguas residuales industriales.  
[1,2,8,10,11,18,24,26,27,33]. 
 
4.3.2.4 Pigmentos, pinturas y recubrimientos 
 
Algunas de las ideas obtenidas con los estudios de la fotoelectroquímica han logrado el 
desarrollo de   pigmentos y pinturas que son menos susceptibles a la fotodegradación por 
la luz solar. Se puede buscar pinturas y recubrimientos que tengan una alta 
fotoestabilidad y que muestren una mayor capacidad de protección de la superficie 
cubierta [35–37]. 
La luz incidente sobre la pintura es absorbida  por las partículas de semiconductor de que 
está compuesta, dando lugar a la fotogeneración de pares de portadores que son 
conducidos  por la región de carga espacial hacia la superficie de las partículasde 
semiconductor, donde reaccionan con moléculas de agua absorbida para dar lugar al a 
formación de radicales. Los huecos pueden oxidar al ligante orgánico de naturaleza 
polimérica[38]. Para evitar esta fotodegeneración se introduce en las partículas del 
semiconductor centros de recombinación electrón-hueco. De este modo, si la mayor parte 
de los huecos se recombinan con electrones antes de llegar a la superficie de las 
partículas, no pueden oxidar a las moléculas de agua ni al ligante orgánico polimérico, lo 
que incrementa de modo sustancial la foto estabilidad de la pintura [33,37]. 
 
4.3.2.5 Aplicaciones en agricultura 
 
Estudios de sistemas microheterogéneos, como la reacción de fotósintesis de amoniaco a 
partir de nitrógeno, ofrece una posible vía para fijar nitrógeno en los suelos mediante 
procesos fotoelectroquímicos. Se sabe que la eficiencia cuántica para la conversión de 
nitrógeno en amoniaco, por intermedio de minerales semiconductores presentes en la 
naturaleza, tales como n-TiO2, n-Fe2O3 o S2Fe, es pequeña[34]. No obstante, alrededor 
del 10% del nitrógeno que forma parte de compuestos esenciales en procesos que se dan 
en la biosfera, parece que procede de la reducción fotoelectroquímica de nitrógeno 
atmosférico[40].  
 
         (       )                             (5) 
 
Los huecos fotogenerados en partículas de n-TiO2 o  n-Fe2O3 pueden oxidar el agua a 
oxígeno y protones, mientras que los electrones fotogenerados pueden reducir protones a 
átomos de hidrogeno absorbido sobre la superficie. También se puede producir la 
adsorción de moléculas de N2, lo que da lugar a una relajación del triple enlace que 
mantiene unidos entre sí a los dos átomos de nitrógeno, y posibilita la reacción de éstos 
con átomos de hidrogeno adsorbidos sobre posiciones contiguas esto facilita la formación 
de amoniaco  mediante un proceso superficial[6,33,38]. 
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4.3.2.6 Terapia de cáncer 
 
Han surgido aplicaciones prometedoras para los semiconductores con puntos cuánticos y 
nano partículas compuestas de metal, lípidos y polímeros para la detección temprana y la 
terapia del cáncer. A pesar de los avances en neurocirugía y radioterapia para el 
pronóstico de gliomas en pacientes, el tratamiento requiere una alta radiación ionizante 
para reducir la toxicidad de los tejidos circundantes. 
 
Recientemente, algunas investigaciones se han centrado en el desarrollo de 
fotosensibilizantes para la producción de radicales tras la absorción de la luz visible. Estas 
investigaciones se han desarrollado para tratar tumores superficiales[41].  
 
 
4.4 HIDROGENO  
 
El Hidrógeno es un gas incoloro, inodoro, insípido altamente flamable y no es tóxico, se 
quema en el aire formando una llama azul pálido casi invisible. El Hidrógeno es el más 
ligero de los gases conocidos en función a su bajo peso específico con relación al aire. El 
Hidrógeno es particularmente propenso a fugas debido a su baja viscosidad y a su bajo 
peso molecular. 
 
PROPIEDADES FÍSICAS  
Símbolo Químico                          H2 
Peso moléculas 2.016 
T. ebullición -252ºC 
T. Critica -2399.9ºC 
Densidad gas (20ºC, 1atm) 0.08342Kg/m3 
Densidad líquido (p.e. 1 atm) 70.96Kg/m3 
Peso específico (aire=1) 0.0696 
Otras características Inflamable 
Tabla 1 Propiedades físicas del hidrogeno gaseoso 
[42]
 
 
El hidrógeno se ha considerado como un combustible conveniente y limpio puesto que 
puede obtenerse de diversas fuentes domésticas. El hidrógeno podría reducir los costos 
económicos, políticos y ambientales de los sistemas de energía. Por otra parte, en áreas 
urbanas, a causa de la contaminación del aire y el agua, los costos relacionados con la 
preservación de la salud son un problema creciente, tanto para las sociedades 
desarrolladas como las que se encuentran en vías de desarrollo. En el largo plazo, el 
hidrógeno obtenido de fuentes renovables ofrece un potencial de energía que sería 
sostenible en todos sentidos.  
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4.4.1 PRODUCCIÓN DE HIDROGENO 
 
El hidrógeno se encuentra como parte de las moléculas de agua, metano y material 
orgánico, ya sea fresco o fosilizado, la forma molecular normal es H2. La producción de 
hidrógeno se refiere a la extracción y aislamiento del hidrógeno en forma de moléculas 
independientes con una pureza requerida para una aplicación dada.  
 
Entre las formas de producir hidrogeno se encuentra:  
 
4.4.1.1 Steam reforming 
 
En la actualidad la mayor producción de hidrogeno  a nivel industrial está en la conversión 
de petróleo, gas natural, carbón[43]. El proceso de reformado con vapor de agua (SMR, 
“Steam Methane Reformer”) se puede aplicar a gran variedad de hidrocarburos y 
alcoholes. De todos ellos el más utilizado por su disponibilidad y facilidad de manejo es el 
gas natural[44]. 
Los procesos de reformado son los más habituales hoy en día para la obtención de 
hidrógeno. Desde un punto de vista termodinámico se pueden clasiﬁcar en endotérmicos 
y exotérmicos. Los primeros requieren el aporte de calor desde una fuente externa, como 
en el reformado con vapor de agua; los segundos liberan calor en la reacción, siendo el 
caso de la oxidación parcial. En el reformado autotérmico se produce una combinación de 
los dos procesos, obteniéndose un balance neto de calor nulo[45]. 
 
                                        
             (6) 
                           
                                    (7) 
                      
                                      (8) 
 
4.4.1.2 Electrólisis del agua 
 
La electrólisis del agua  es el proceso con el que se separa el hidrogeno y el 
oxígeno  aplicando electricidad. En ella ocurre la captura de electrones por los cationes en 
el cátodo (una reducción) y la liberación de electrones por los aniones en el ánodo (una 
oxidación).  
La electrólisis convencional utiliza un electrolito alcalino acuoso a un porcentaje en peso 
de alrededor de 30, con las áreas de los electrodos positivos y negativos separados por 
un diafragma micro poroso[46]. 
La energía total que se necesita para la electrólisis del agua aumenta lentamente con la 
temperatura, mientras que la energía eléctrica requerida disminuye. 
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                                             (9) 
Esta conversión del agua ha sido conocida durante mucho tiempo, pero si la electricidad 
es producida por el uso de combustibles fósiles, el costo de hidrógeno obtenido de esta 
manera es más alto que el asociado con el reformado con vapor de gas natural. Por otro 
lado, la alta pureza del hidrógeno necesario en algunas aplicaciones es más fácil de 
conseguir por medio de electrólisis. Esta es la razón por la cual la electrólisis de hidrógeno 
tiene actualmente una cuota de mercado de alrededor del 5% [44]. 
4.4.1.3 Pirolisis 
 
La pirolisis consisten en la  descomposición térmica de materia orgánica y todo tipo de 
materiales, excepto metales y vidrios, en ausencia de oxígeno (y de cualquier halógeno). 
Involucra cambios simultáneos de composición química y estado físico, los cuales son 
irreversibles. Se producen cantidades variables de gases, líquidos y residuos carbonosos.  
El rango de temperatura oscila entre los 150ªC y 1200ºC, y es de considerar que del tipo 
de combustible empleado depende los productos finales obtenidos, así como de la 
temperatura, la presión de la operación y de los tiempos de permanencia del material en 
la unidad[47].  
Se producen cantidades variables de: 
-Gases compuestos por H2, CO, CO2 e hidrocarburos (normalmente metano). 
-Líquidos hidrocarbonados.  
-Residuos carbonosos (coque). 
  
Aunque no se considera un proceso eficiente desde un punto de vista energético puesto 
que se usa una combinación de una gasificación y combustión. 
 
Figura 6 Producción de hidrogeno en la actualidad 
[47]
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4.4.1.4 Producción biológica 
 
La producción biológica de hidrógeno se debe principalmente a la presencia en las células 
de enzimas como la hidrogenasa. La hidrogenasa está ampliamente distribuida en los 
microorganismos anaeróbicos. Ésta tiene diversos orígenes filogenéticos y produce el 
hidrógeno tanto irreversible como reversiblemente, dependiendo de las condiciones 
medioambientales en las que se encuentre, siendo reversible sólo en condiciones de 
anaerobiosis estricta[48].   
Se sabe que la reacción catalizada por la hidrogenasa tiene la forma:  
     
                                     (10) 
Se conocen tres mecanismos por los que se puede obtener hidrógeno por medio de 
biotecnología, agrupadas en dos categorías, de acuerdo a la participación de la radiación 
luminosa en el proceso[49].   
Con participación de luz 
 Fotólisis directa del agua 
 Foto-descomposición microbiana de la materia orgánica 
 Fermentación 
           Sin participación de luz 
 Reacción de intercambio gaseoso (Water gas shift reaction) 
 Fermentación oscura 
 
Existen desventajas en la producción de hidrógeno  ya que es fundamentalmente 
necesario remover el O2 producido, pues éste actúa también como inhibidor de la  
hidrogenasa[50]. 
4.4.1.4 Fotocatálisis con TiO2 
 
El desarrollo de semiconductores fotocatalizadores ha sido objeto de investigación  desde 
el descubrimiento de la producción de hidrógenos a través de la descomposición foto-
electroquímica del agua con electrodos tipo TiO2, enfocándose en encontrar soluciones a 
la crisis energética [10,50]. 
Muchos fotocatalizadores reportados muestran alta actividad fotocatalíticas para dividir el 
agua en una mezcla estequiométrica de H2 y O2 (2:1 en proporción molar) en el 
ultravioleta (UV)[7]. Los fotocatalizadores de óxidos sólo se activan bajo irradiación UV; 
solo el 4% del espectro solar entra en la región ultravioleta, por lo tanto, como una 
alternativa a los fotocatalizadores UV se ha desarrollado diferentes fotocatalizadores que 
trabajan bajo luz visible de manera eficiente y estable[52]. 
 
Uno de los primeros trabajos para la descomposición del agua en hidrogeno y oxígeno fue 
la construcción de una celda electroquímica usando como electrodos TiO2 y platino. El 
TiO2 fue irradiado con luz UV dando como resultado la oxidación del agua, la evolución 
del oxígeno se produjo en el electrodo de TiO2. La reacción paralela condujo a la 
producción de hidrógeno en el electrodo de platino. El diseño de los sistemas 
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fotocataliticos usando partículas o polvos como semiconductores surgió del concepto de 
las celdas fotoelectroquímica usando electrodos[53]. 
 
Un fotocatalizador absorbe irradiación ultravioleta (UV) y/o visible (Vis) de la luz del sol o 
de una fuente de luz iluminada. Los electrones en la banda de valencia del fotocatalizador 
son excitados a la banda de conducción, mientras que los agujeros quedan en la banda 
de valencia (figura 1). Esto, por lo tanto, crea el electrón negativo (e-) y el orificio positivo 
(h +), los electrones excitados y los agujeros se separan y migran a la superficie del 
fotocatalizador. A este estado se le conoce como ' “semiconductor fotoexcitado" y la 
diferencia de energía entre la banda de valencia y la banda de conducción se conoce 
como el ancho de la brecha" o “bandgap”. Este debe corresponder a la longitud de onda 
de la luz para que pueda ser absorbido por el fotocatalizador efectivamente. Estos 
electrones son los responsables de la reducción del hidrógeno del agua y de convertirlo 
en hidrógeno gaseoso.   
4.4.1.5 Gasificación  
 
Se puede producir hidrógeno a partir de carbón a través de una variedad de procesos de 
gasificación (lecho fijo, lecho fluidizado, etc)[54]. La conversión del carbón en gas se ve 
favorecida a altas temperaturas. La reacción es endotérmica por lo que es necesario un 
aporte de calor. 
  
 ( )                                                     (11) 
 
El hidrógeno producido a partir de carbón es comercialmente viable, pero es más 
complicado que a través de gas natural. El coste de producción es también superior, pero 
como el carbón es bastante abundante en muchas partes del mundo, se está investigando 
para el desarrollo de esta tecnología para su uso[44].  
 
En el proceso de conversión de biomasa, el hidrógeno se produce de manera similar que 
a partir de carbón por gasificación. No existen plantas comerciales que produzcan 
hidrógeno a partir de biomasa. Actualmente, las vías seguidas son la gasificación por 
vapor (directa o indirecta)  y otros conceptos avanzados como la gasificación con agua 
supercrítica, aplicaciones de ciclos termoquímicos y la conversión de intermedios[43,53].  
 
La gasificación de la biomasa es un área que se encuentra entre la producción de 
hidrógeno y la obtención de biocombustibles. La gasificación y la pirólisis están 
consideradas como las tecnologías más prometedoras para la comercialización de la 
producción de hidrógeno a partir de biomasa a medio plazo[55]. 
 
4.4.2 APLICACIONES DEL HIDROGENO  
 
EL uso del hidrogeno como portador de energía y como combustible requerirá el 
desarrollo de distintas tecnologías.  En primer lugar, es necesario producir este elemento 
a partir de distintas fuentes. De hecho, podrá obtenerse a partir de combustibles fósiles, 
biomasa o agua, mediantes procesos térmicos, electrolítico y fotolíticos.  Este proceso de 
producción se realizará en plantas centralizadas de forma descentralizada, donde se 
empleará in situ o se almacenará.  Desde las plantas de producción centralizadas, el 
hidrogeno se distribuirá hasta los dispositivos de conversión de energía  mediante 
tuberías, o se almacenará o transportará mediante camiones o barcos. Finalmente, el 
 19 
 
hidrogeno se empleará en los dispositivos de conversión para obtener electricidad y, en 
ocasiones, también energía térmica. Estos dispositivos de conversión podrán utilizarse en 
aplicaciones estacionarias, en el transporte y aplicaciones portátiles [43,46,7,53–55]. 
 
Normalmente, el hidrogeno se consume en el lugar de producción, y no se vende en el 
mercado. Se emplea básicamente como materia prima en la producción de amoniaco, 
resinas, plásticos y disolventes, en el refino del petróleo, en la producción de metales y en 
la industria electrónica. De hecho, sólo el 5% del hidrogeno se comercializa y se 
distribuye, como líquido o como gas, por medios de transporte o por tuberías. Pero, en la 
actualidad, muy poco hidrógeno se emplea como portador de energía. Una aplicación 
como combustible que cabe mencionar es su uso en el programa de la lanzadera 
espacial, donde se utiliza hidrógeno y oxígeno líquidos para propulsar los cohetes[56]. 
 
 
4.5 CROMATOGRAFÍA DE GASES 
 
La cromatografía de gases se usa como método de análisis. Esta técnica permite separar 
o analizar mezclas de gases en sus componentes identificándolos por el tiempo que 
tardan en recorrer la columna, esta diferencia es debido a que presentan distintas 
tendencias a absorberse sobre la fase estacionaria.   Los detectores usados comúnmente 
son los detectores de ionización por flama (FID) y los detectores de captura de electrones 
(ECD). El FID es un detector no específico, responde (detecta) a casi todos los 
compuestos que contengan carbono y que pueden ser oxidados por la flama.  
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5 SECCIÓN EXPERIMENTAL 
 
Los procedimientos realizados en este proyecto tuvieron como finalidad: el diseño de un 
reactor donde se presente el fenómeno de la fotoelectroquímica, la elaboración de un 
electrodo, en este caso de TiO2, que permita iniciar el proceso fotoelectroquimico;  la 
producción de hidrogeno y la evaluación de la eficiencia de la fotocatálisis en el reactor, 
así como medir la incidencia lumínica en el proceso.  
A continuación se listan los materiales, equipos y reactivos utilizados a lo largo de todo el 
trabajo, así como los procedimientos en el orden que se realizaron. 
5.1 EQUIPOS Y REACTIVOS 
 
5.1.1 EQUIPOS 
 
Los siguientes materiales y equipos fueron utilizados durante el presente trabajo. Los 
materiales mencionados son los de mayor relevancia para el trabajo específico realizado, 
sin dejar de lado el material clásico de laboratorio.  
 
5.1.1.1 MUFLA  
 
Se utilizó en el proceso de sinterizado en la elaboración del electrodo de TiO2 comercial 
para las pruebas preliminares a 350ºC, y en la oxidación de la placa de titanio a una 
temperatura de 850ºC. Marca thermocientific thermolyne 
 
Figura 7 Mufla 
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5.1.1.2 NAVE DE ALTA ALUMINA 
 
Debido a las altas temperaturas de síntesis empleadas se utilizó una nave de alta alúmina 
resistente a estas. Marca Sigma – Aldrich ref. Z561746-1EA, con capacidad de 10 mL. 
 
 
Figura 8 Nave de alta alúmina 
 
5.1.1.3 MORTERO DE AGATA 
 
El mortero de ágata fue empleado para la obtención de polvos finos ya que éste no 
presenta poros en su superficie evita que  haya pérdida de material en el proceso de 
maceración. Este mortero pertenece al grupo de investigación en fotocatálisis y estado 
sólido (GIFES) de la Universidad Tecnológica de Pereira. Marca Fisher Scientific ref. 12-
905a, diámetro 65 mm. 
 
 
Figura 9 Mortero de agata 
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5.1.1.4 AGITADOR MAGNÉTICO  CON CALENTAMIENTO 
 
Al ser necesario una solubilización y una homogenización, se debe mantener una 
agitación constante, permitiendo que llegué a ebullición para la evaporación completa de 
solventes y una calcinación parcial. Marca Velp Scientifica 
 
Figura 10 Agitador magnético 
 
5.1.1.5  LAMPARA DE RAYOS ULTRAVIOLETA 
 
La radiación ultravioleta es la componente del espectro electromagnético situado entre los 
rayos X y la luz visible, con una longitud de onda entre 100 y 400 nm. Se divide en cuatro 
bandas: UV-A (315 –400 nm); UV-B (280 – 315 nm), UV-C (200 – 280 nm) y UV- vacío 
(40 – 200 nm). Las más utilizadas con fines ambientales son UV-A y UV-C. La técnica de 
irradiación de rayos UV (longitud de onda 400nm) facilita la relación electrón-hueco en el 
cátodo. Marca SYLVANIA G30W 
 
 
Figura 11 Lámpara de rayos UV 
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5.1.1.6 CROMATOGRAFO DE GASES 
 
La técnica de cromatografía de gases es empleada  en dos importantes campos de 
aplicación. Por una parte su capacidad para separar mezclas orgánicas complejas, 
compuestos organometálicos y sistemas bioquímicos, y por otro lado éste método permite 
determinar cuantitativa y cualitativamente los componentes de una muestra. En este caso 
se emplea en la etapa de seguimiento de la producción de hidrogeno, en la que en 
paralelo ocurre la degradación del alcohol, lo que permite medir indirectamente la 
producción del gas de hidrogeno. Marca SHIMADZU  GC-2014 
. 
 
Figura 12 Cromatógrafo de gases. 
   
CONDICIONES EN LA COLUMNA DE CROMATOGRAFÍA DE GASES 
Volumen inyección 0.2   
Temperatura inyección 250ºC 
Temperatura detector 320ºC 
Gas inerte Helio 
Método Split 
Columna  Capilar 
Longitud 30m 
Diámetro  0.25mm 
Tabla 2 Condiciones de la columna de cromatografía de gases 
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5.1.1.7 MULTIMETRO 
 
Se utilizó para monitorear los cambios en la corriente en el proceso de radiación y 
producción de hidrogeno. El multímetro calcula voltaje, resistencia y corriente. Gracias al 
multímetro podemos comprobar el correcto funcionamiento de los componentes del 
circuito.MarcaGDM-350 
 
 
Figura 13 Multimetro 
 
5.1.1.8 RADIOMETRO 
 
Se usa para detectar y medir la intensidad de la luz que es emitida sobre el electrodo  de 
dióxído de titanio.  
             
                      
Figura 14 Radiometro 
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5.1.2 REACTIVOS 
 
Los reactivos empleados en la realización de este trabajo son reactivos de alta pureza 
brindados por el grupo de investigación GIFES (grupo de investigación en fotocatálisis en 
estado sólido) y la Escuela de Química de la Universidad Tecnológica de Pereira. 
Reactivo Pureza (%) Marca 
Ácido Cítrico 99,5 Merck 
Etilenglicol 99,5 CARLO ERBA 
Metanol 99,9 Merck 
Cloruro de Titanio 99,9 Merck 
Acetona 99,8 Fisher Chemical 
Tabla 3 Reactivos empleados en el proceso de síntesis de TiO2 
 
Reactivo  Pureza (%) Marca 
Ácido Sulfúrico 98.08 Merck 
Ácido Clorhídrico 37 Merck 
Etanol 99.8 CARLO EBRA 
Metanol 99,9 Merck 
Hidróxido de Sodio 99.5 Merck 
Tabla 4 Reactivos empleados en los ensayos de producción de hidrogeno 
 
5.2 ELECTRODOS 
 
Los electrodos usados en este proyecto tienen como operación una  reacción de oxido-
reducción. El ánodo fabricado para este proyecto está constituido por Dióxido de Titanio 
(TiO2) el cual permite la oxidación del componente alcohólico; y el cátodo, que es el 
electrodo en el cual los electrones llegan presentándose una reducción, está elaborado de 
platino (Pt). En el caso del electrodo de Dióxido de titanio se hizo una serie de pruebas en 
los que se determinaría el método idóneo para la fabricación del electrodo. 
 
5.2.1 ELABORACIÓN ELECTRODO TiO2  PARA PRUEBAS PRELIMINARES 
 
Como etapa inicial en las pruebas preliminares se elaboró el electrodo a base de dióxido 
de titanio comercial usando un molde de forma prisma rectangular (Imagen 16). La etapa 
de elaboración del electrodo de dióxido de titanio es fundamental para los análisis, por lo 
que se prestó especial cuidado en la disposición de este.  
El polvo de dióxido de titanio fue humedecido para poder moldearlo de acuerdo a la forma 
rectangular que se buscaba para el electrodo (Figura 15).   
 
Después de tener formado el electrodo es necesario realizar un proceso de sinterizado en 
mufla para lograr una densidad alta, dureza y durabilidad alta.  Dicha densidad fue medida 
por el método de Arquimedes. 
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Figura 15 TiO2 Comercial en polvo 
 
 
Figura 16 Molde del electrodo 
Dimensione: Largo 2.17cm; ancho 0.78cm; alto 1.93 
 
  
5.2.2 ELABORACIÓN ELECTRODO TiO2 PARA PRUEBAS EN EL REACTOR 
 
Para cerrar el circuito fotoelectroquímico se realizaron varias pruebas con electrodos 
fabricados con dióxido de titanio con el fin de encontrar uno que satisficiera la conducción 
de electrones y así llevar a cabo la producción de hidrogeno.  
A continuación se describen de forma metodológica las técnicas que se usaron para la 
elaboración de los electrodos usados en los ensayos a hacer en el reactor. 
5.2.2.1 SINTESIS DIOXIDO DE TITANIO 
 
El proceso de producción de la materia prima para la elaboración de un electrodo de TiO2  
creado usando los pasos en el numeral 5.2.1 Elaboración de electrodo para las pruebas 
preliminares, se llevó acabo usando el método Pechini que permite obtener fases 
cristalinas. De igual manera se humedeció y moldeó el polvo obtenido. A continuación se 
describe en un diagrama de bloques el proceso de síntesis que se realizó.  
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5.5.2.2  IMPREGNACIÓN 
 
Para realizar el electrodo usando una técnica de impregnación para el cable conductor de 
cobre, necesario para el cierre del circuito, se utilizó la síntesis del dióxido de titanio por el 
método de Pechini, haciendo unas variaciones en el proceso que permiten impregnar el 
cable de cobre del gel producido durante la síntesis para que el proceso de síntesis 
continúe directamente sobre el cable conductor. 
El siguiente diagrama de bloques resume el proceso de elaboración del electrodo por una 
técnica de impregnación usando la síntesis por el método de Pechini. 
 
 
 
En una capsula de 
porcelana agregar la 
cantidad necesaria 
de etilenglicol 
Agregar las 
cantidades 
necesarias de TiCl4 y 
ácido cítrico , en 
cabina de extracción 
Adicionar 30 mL de 
metanol y agitar 
constantemente 
Aumentar  la 
temperatura hasta 
ebullición cuando se 
consiga una solución 
homogenea 
Continuar la 
agitación  con 
calentamiento 
constante sin 
sobrepasar los 80°C 
Retirar la barra 
agitadora 
Permitir una 
evaporación 
completa de los 
solventes y una 
calcinación parcial 
Aumentar la 
temperatura a 400 
°C y mantener 
durante dos horas 
Macerar en 
mortero de ágata, 
usando acetona 
como dispersante 
Pasar a nave de alta 
alúmina y someter a 
calentamiento  a  
500°C durante 1 hora 
Aumentar la 
temperatura a 500 °C 
durante 6 horas 
Almacenar 
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Figura 17 Cable de cobre impregnado con gel 
 
En la figura 18 se muestra otra forma en la que se usó la técnica de impregnación para la 
elaboración del electrodo, en la que proceso de síntesis se detiene en la obtención del gel 
y este se vierte en un tubo de un diámetro pequeño en el que se sumerge el alambre de 
cobre y el proceso de síntesis se continúa directamente en el tubo.  
En una capsula de 
porcelana agregar la 
cantidad necesaria de 
etilenglicol 
Agregar las cantidades 
necesarias de TiCl4 y 
ácido cítrico  en cabina 
de extracción 
Adicionar 30 mL de 
metanol y agitar 
constantemente 
Continuar la agitación  
con calentamiento 
constante sin 
sobrepasar los 80°C 
Aumentar  la 
temperatura hasta 
ebullición cuando se 
consiga una solución 
homogenea 
Sumergir el alambre de 
cobre hasta extraer  un 
poco del gel 
Secar en estufa 
LLevar por 2h a la 
mufla a 450ºC 
El proceso desde   
impregnación se 
repite cuantas veces 
se considera necesario  
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Figura 18 Cable de cobre sumergido en gel 
 
5.2.2.3 OXIDACIÓN DEL TITANIO 
 
El titanio y sus aleaciones son extensamente utilizados en una gran variedad de 
aplicaciones biomédicas debido a su resistencia a la corrosión y su biocompatibilidad. En 
aplicaciones biomédicas es necesario realizar recubrimientos de dióxido de titanio, que 
pueden obtenerse mediante la oxidación térmica u oxidación anódica del material[57]. 
Para la oxidación térmica de una placa de titanio se realizaron pruebas en mufla para 
determinar tiempo y temperatura adecuados para asegurar que la firmeza de la lámina de 
titanio se mantuviera y se obtuviera una oxidación superficial en la lámina. 
El titanio presenta transformaciones alotrópicas, las cual permite que se puedan realizar 
tratamientos térmicos con transformación total. A temperatura ambiente, el titanio puro 
presenta una estructura cristalina hexagonal compacta (HCP), llamada fase α. Por encima 
de los 882°C, la estructura cristalina sufre un transformación y se convierte en una 
estructura cúbica centrada en el cuerpo (BCC), llamadas fase β[58].  
 
 
5.3 SOLUCIONES ELECTROLITICAS 
 
 Sección electrodo de 
TiO2 
Sección electrodo de 
platino 
Agua-Metanol Solución ácida 
Solución básica 
Agua-Etanol Solución ácida 
Solución básica 
Tabla 5 Combinación de soluciones a usar en el reactor 
 
Se prepararon soluciones a diferentes concentraciones para determinar si los electrodos 
(cátodo Pt, ánodo TiO2) presentan puntos de saturación en los que se inactivaba el 
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proceso y/o picos de producción. Las soluciones fueron creadas a partir de la soluciones 
madre de ácido sulfúrico, hidróxido de sodio, metanol.  
Se hicieron pruebas preliminares para identificar el comportamiento de la reacción 
catalizada con dióxido de titanio como electrodo-ánodo irradiado con luz ultravioleta y 
electrodo-cátodo Platino.  
 
5.4 PRUEBAS PRELIMINARES 
 
Las diferentes concentraciones usadas para las soluciones ácidas y básicas fueron de 0.2 
M, 0.5M, 1M;  tomando volúmenes  de 1.02mL, 2.75mL, 5.50mL para las soluciones de 
Ácido Sulfúrico (H2SO4) y 1.1221g, 2.805g, 6.61056g de Hidróxido de potasio (KOH) para 
las soluciones básicas, diluyendo y aforando a 100mL respectivamente. Así mismo se 
varió las concentraciones de las soluciones irradiadas  en  10%, 15%, 20% tomando 
10.02mL, 15.01mL y 20.02mL de metanol concentrado aforando a 100mL.  
El tiempo de irradiación en cada ensayo fue de 8 horas cada una, en los que se tuvo 
registro de concentración inicial y final de las soluciones ácidos, básicas y la degradación 
de alcohol y cambios de presión. Se usan técnicas volumétricas y cromatográficas.  El 
electrodo usado se describe en el numeral 5.2.1. 
 
 
Figura 19 Montaje para pruebas preliminares en equipo Hittorff 
 
 
 31 
 
5.5 DISEÑO DEL REACTOR  
 
Para el proceso de producción de hidrogeno por fotoelectroquimica se diseñó y empleó un 
reactor, descrito a continuación, en el que se permite el intercambio electrónico por parte 
del ánodo (electrodo de TiO2) al cátodo (electrodo de Pt) ocurriendo así el proceso que se 
busca obtener cuando se irradia con la luz ultravioleta, manteniendo las leyes de 
conservación de materia y energía. La figura 20 muestra un esquema general que se 
busca en el diseño del reactor.  
 
 
 
Figura 20 Esquema general del reactor diseñado 
 
El diseño del reactor consta de dos recipientes de una capacidad de 250mL cada uno, 
siendo la geometría de estos de una base de 5cm de diámetro y 7cm de altura, 
conectados mediante una pared porosa que está en medio de un ducto de 3cm de 
diámetro.  La estructura está elaborada en vidrio para favorecer el suministro de radiación 
por parte de la lámpara ultravioleta (UV). Ambos electrodos  conectados mediante un 
cable de cobre  van sumergidos en las soluciones correspondientes de su respectivo 
recipiente. En ambos extremos del reactor se acondicionó dos salidas en cada recipiente 
con el fin de tener la posibilidad de adaptar y conectar al cromatógrafo para futuros 
proyectos. 
 
 
 
 32 
 
5.6 DETERMINACIÓN DE LA VARIACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN DE LAS 
SOLUCIONES NO  IRRADIADAS 
 
El cambio de concentración en la solución que sumerge el electrodo de platino se 
determina por métodos volumétricos considerando las reacciones estequiométricas para 
cada componente usado en los análisis, tanto en las pruebas preliminares como en los 
análisis finales en el reactor. 
 
                                              (12) 
                              (13) 
 
 
Se hace necesaria la estandarización de los titulantes para comprobar la concentración de 
estos y tener  mayor cercanía a las concentraciones reales iniciales y finales de las 
soluciones para apreciar correctamente los cambios de concentración durante el proceso 
de radiación ultravioleta. En la tabla 6 se enuncia las especies usadas para la titulación y 
estandarización cada solución. 
 
Especie Neutralización con: Estandarización del titulante con: 
H2SO4 NaOH C6H4C2HO4K 
NaOH HCl  Na2CO3 
Tabla 6 Especies usadas en la titulación de las soluciones usadas como aceptaras de electrones. 
 
5.7 DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN DEL ALCOHOL POR 
CROMATOGRAFIA DE  GASES 
 
De acuerdo a las ecuaciones descritas a continuación, la medida de producción de 
hidrogeno se logra hacer de  forma indirecta midiendo la concentración del alcohol en el 
tiempo. Para el análisis cromatrografico al alcohol se realizó una serie de diluciones para 
evitar extrapolaciones e inexactitudes en los resultados de concentraciones reales del 
alcohol. Esta técnica permite determinar el cambio inicio/final de la concentración a lo 
largo de cada análisis. Los datos obtenidos fueron tabulados   para su posterior análisis. 
 
           C                                   (14) 
                                                  (15) 
                                                  (16) 
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5.8 MEDICIÓN DE LA INTENSIDAD 
 
La sonda usada tiene una lectura entre los 300 nm y 1000 nm y es ubicada bajo las 
mismas condiciones en las que se trabajó el electrodo para asegurar que se esté 
midiendo la intensidad de la radiación acertada usada durante las pruebas en el reactor.   
 
Se mide la intensidad que emiten las lámparas usadas en las pruebas preliminares y las 
pruebas en el reactor, teniendo en cuenta las áreas de los electrodos usados para 
calcular  la intensidad.  
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6 RESULTADOS 
 
6.1 ELABORACIÓN ELECTRODO TiO2 
6.1.1 ELECTRODO TiO2 COMERCIAL 
 
El electrodo de dióxido de titanio moldeado requirió de un tiempo de calentamiento a 
temperatura moderada para lograr un secado primario y permitir la salida del agua, la cual 
podría interferir en la dureza propia del electrodo o causar la fractura del mismo. Se 
requirió de un tiempo de 4 días de calentamiento para el bloque de dióxido de titanio 
comercial en mufla a 450ºC para un sinterizado que permitiera que la densidad 
incrementara, así como la dureza y durabilidad. El tiempo de calentamiento fue 
determinado por el punto en el que la densidad aumentara.  
 
Tabla 7 Densidades en el proceso de sinterizado  
 
Gráfica 1 Densidad electrodo prueba para sinterizado 
0 1 2 3 4
1,0
1,5
2,0
2,5
3,0
3,5
4,0
D
e
n
s
id
a
d
 (
g
/m
L
)
Tiempo (días)
Tiempo 
(días) 
Densidad 
(g/mL) 
0  3.7541 
1  -----  
2 2.1281 
3 1.2796 
4  3.9652 
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Figura 21 Electrodo en bloque de TiO2 comercial 
 
 
6.1.2 ELECTRODO TiO2 SINTETIZADO 
 
El proceso de síntesis por el método de Pechini de dióxido de titanio dio como rendimiento 
un porcentaje de 58.18% teniendo en cuenta que se hicieron cálculos estequiométricos 
para obtener una cantidad de 3.0g de producto y se obtuvieron 1.7454g en la síntesis.  
En la etapa de moldeado se encontró con la dificultad que el polvo de TiO2 sintetizado no 
se empastaba adecuadamente al ser humedecido, lo que impedía crear una buena masa 
consistente para llevar al molde y posteriormente darle el proceso de secado y sinterizado 
requerido. Aun así, los bloques que se lograron mantener intactos durante el secado y 
sinterizado en la mufla al ser usados como electrodos se destrozaron directamente al 
contacto con las soluciones en el reactor. 
 
Figura 22 TiO2 sintetizado 
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6.1.3 ELECTRODO OXIDACIÓN SUPERFICIAL 
 
La elaboración del electrodo de dióxido de titanio a partir de una lámina de una aleación 
de titanio usada para biomédica, requirió de un tiempo de calentamiento a temperatura de 
850ºC por 4 horas en mufla para lograr una oxidación superficial de la lámina de titanio 
para la obtención de los óxidos de titanio en la superficie de la pieza, permitiendo la 
formación de TiO2 en forma anatasa y rutilo. Es de considerar que no se contaba con las 
técnicas de análisis para conocer la morfología exacta de los cristales en la superficie de 
la placa como difracción de rayos X (DRX) o microscopía óptica y electrónica de barrido 
(MEB).  
Al final del calentamiento en mufla, en la superficie de la lámina, se consiguió una capa 
uniforme de color blanca con algunas pequeñas manchas de color amarillo claro, ambas 
posiblemente correspondientes al dióxido de titanio obtenido con la oxidación térmica 
implementada 
 
Figura 23 Placa de titanio oxidada superficialmente 
 
La reactividad térmica del titanio depende de la temperatura a la que esté expuesto. Está 
propiedad es especialmente visible con la reactividad que presenta este metal con el 
oxígeno a altas temperaturas (mayores a 700°C), donde el gas se difunde en la red 
cristalina[59].  
La aleación Ti-6Al-4V es una aleación de Ti de tipo α/β, siendo esta aleación la más 
comúnmente usada para la fabricación de prótesis por su biocompatibilidad. El oxígeno 
es, a baja temperatura, ampliamente soluble en la fase α (hcp) presentando menor 
solubilidad en la fase β (bcc), esto implicaría que hay mayor difusión de oxígeno en α y 
mayor crecimiento superficial de óxido sobre β, que se saturaría más rápidamente[60]. El 
Aluminio estabiliza la  fase α, mientras que el Vanadio permite que la fase β sea estable a 
temperaturas menores que la β-transus (temperatura critica de deformación). 
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6.2 PRUEBAS PRELIMINARES 
 
Las pruebas preliminares permitieron conocer la variación en las concentraciones del 
inicio y final de cada ensayo para las diferentes variables propuestas. Se hicieron análisis 
volumétricos de las soluciones electrolíticas y análisis por cromatografía de gases para las 
soluciones alcohólicas.  
 
6.2.1 ANÁLISIS VOLUMÉTRICO EN LAS PRUEBAS PRELIMINARES 
 
En las siguientes tablas se resume las concentraciones de las soluciones no irradiadas, 
así como los volúmenes de titulante y alícuotas en las valoraciones para cada ensayo 
preliminar.  
[H2SO4] 
Concentración de Metanol 
[NaOH] Alícuota 
10% 15% 20% 
0.18M 
2.30mL 
2.60mL 
2.80mL 
0.4mL* 
0.5mL* 
0.5mL* 
3.80mL** 
3.70mL** 
3.90mL** 
0.16M 
*0.078M 
1.5mL 
*1.0mL 
**2.0mL 
0.5M 
13.35mL 
13.35mL 
13.40mL 
12.60mL 
12.60mL 
13.00mL 
14.20mL 
14.70mL 
14.30mL 
0.07M 1.0mL 
1M 
20.50mL*** 
20.15mL*** 
20.10mL*** 
2.10mL 
2.00mL 
1.90mL 
1.90mL 
2.00mL 
2.00mL 
1.023M 
***0.0898M 
1.0mL 
Tabla 8 Volúmenes gastados de NaOH como titulante para H2SO4 
 
[KOH] 
Concentración de Metanol 
[HCl] Alícuota 
10% 15% 20% 
0.2M 
1.3mL 
1.4mL 
1.3mL 
0.50mL 
0.60mL 
0.50mL 
0.50mL 
0.80mL 
0.50mL 
0.078M 
1.0mL 
 
0.5M 
1.60mL 
1.60mL 
1.60mL 
0.90mL 
0.90mL 
0.90mL 
1.60mL 
1.80mL 
1.70mL 
0.078M 1.0mL 
1M 
4.60mL 
4.60mL 
4.60mL 
4.70mL 
4.60mL 
4.70mL 
3.80mL 
3.40mL 
3.00mL 
0.078M 1.0mL 
Tabla 9 Volúmenes gastados de HC l como titulante para KOH 
 
Los datos recopilados dan lugar a determinar las concentraciones finales de la soluciones 
que sumergen el cátodo de platino (soluciones no irradiadas) teniendo en cuenta las 
ecuaciones 11 y 12 del numeral 5.6.   
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Tabla 10 Concentraciones finales de ácido sulfúrico 
 
 
 
 
 
Tabla 11 Concentraciones finales de hidróxido de potasio 
 
 
 
Gráfica 2 Concentración final de ácido sulfúrico en cada ensayo 
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Gráfica 3 Concentración final de hidróxido de sodio en cada ensayo 
Las gráficas 2 y 3  muestran el comportamiento de las concentraciones de las soluciones 
usadas en las pruebas preliminares para cada concentración de metanol, mostrando que 
al final de cada operación la concentración de cada solución de ácido sulfúrico (0.18M, 
0.5M, 1M) e hidróxido de potasio (0.2M, 0.5M, 1M) con la determinada solución de 
metanol  (10%, 15%, 20%) disminuye en diferentes porcentajes, indicándonos la 
degradación de éstas especies y la producción de una nueva durante el proceso, en este 
caso la liberación y captación de electrones por parte del electrodo de platino y H+ 
provenientes del ácido sulfúrico (H2SO4) y del hidróxido de potasio (KOH). 
De esta manera, los datos anteriores, se obtiene las siguientes gráficas donde se 
muestran los porcentajes de disminución del ácido sulfúrico y del hidróxido de sodio, 
respectivamente, para cada ensayo realizado. La gráfica 4 expone que para el ácido 
sulfúrico los mayores cambios de concentración se dan al usar una concentración de 
0.18M y que al usar una concentración 1M los porcentajes de cambios son nulos. En la 
gráfica 5, para el hidróxido de potasio, el comportamiento es diferente; se encuentra que 
en todas las concentraciones el porcentaje de degradación es mayor al 50%, lo que 
induce que la producción de hidrogeno es más eficiente usando Hidróxido de potasio 
como electrolito. 
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Gráfica 4 Porcentaje de cambio en la concentración del ácido sulfúrico 
 
Gráfica 5 Porcentaje de cambio en la concentración para el hidróxido de potasio 
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6.2.2 ANÁLISIS CROMATOGRAFICO DE LA DEGRADACIÓN DEL ALCOHOL DE LAS 
PRUEBAS PRELIMINARES 
 
Con los resultados arrojados por el cromatógrafo sobre las concentraciones de las 
soluciones alcohólicas usadas en los análisis preliminares se logra realizar  gráficas en la 
que se plasman, basándose en los picos del cromatograma , las concentraciones finales 
de dichas soluciones respecto a las concentraciones de las soluciones no irradiadas con 
luz ultravioleta. Las condiciones del cromatografo se describen en la tabla 2. Para los 
datos de concentración se tiene en cuenta un factor de dilución de 3 para las muestras. 
En la figura 24 se muestra uno de los cromatogramas obtenidos en la lectura de las 
muestras de metanol de las pruebas preliminares, identificando el pico correspondiente a 
metanol, el cual dependiendo de su intensidad y área bajo la curva se obtiene la 
concentración. En las tablas 12 y 13 se resume las concentraciones finales para cada 
ensayo. 
 
Como se puede ver en el anexo, todos los cromatogramas presentan un pico de poca 
intensidad con un tiempo de retención muy similar, lo que nos puede indicar la presencia 
de una nueva especie que aparece como intermediaria en la degradación del alcohol.  
 
 
Figura 24 Cronograma muestra final de metanol 15% trabajada con 0.5M de KOH 
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Tabla 12 Concentración final Metanol respecto soluciones ácidas. 
 
 
 
 
Tabla 13 Concentración final metanol respecto soluciones básicas. 
La concentración de metanol en las soluciones alcohólicas varía con el tiempo al 
permitirse la oxidación de esta especie, para  así  continuar con el intercambio electrónico 
entre los dos electrodos. 
 
Gráfica 6 Concentración final de metanol en cada análisis de H2SO4 
MetOH 
[H2SO4] 
0.18M 0.5M 1M 
10% 8.181 6.495 0.888 
15%  17.253 4,319 
20% 12.252 14.967 8.276 
MetOH 
[KOH] 
0.2M 0.5M 1M 
10% 3.165 5.283 0.600 
15% 1.2072 6.375 0.36 
20% 13.288 13.047  
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Gráfica 7 Concentraciones finales de metanol en cada análisis con KOH 
Las anteriores graficas (graficas 6 y 7) muestran de una manera más clara que variando 
la concentración de las soluciones ácido o base, H2SO4 y KOH, el porcentaje de metanol 
en solución disminuye al finalizar el ensayo; mostrando qué al usar una solución 
alcohólica al 15% en metanol la degradación del alcohol es mucho más evidente. 
Considerando lo anterior se escoge este porcentaje para determinar en cual medio la 
degradación del alcohol es mayor. 
 
Concentración final 
metanol (15%) 
Concentración 
Ácido / Base 
Para H2SO4  Para KOH 
0,2M 
 
12,072% 
0,5M 17,253% 6,375% 
1M 4,319% 0,36% 
 
Tabla 14 Concentración final de metanol partiendo de metanol 15% en solución H2SO4 y KOH 
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Gráfica 8 Concentración final de metanol respecto a solución ácido o base, usando metanol al 15% 
 
En la gráfica 8 se evidencia una disminución significativa de la presencia de metanol en 
los dos casos de soluciones usadas como receptoras de electrones. Aun así se presenta 
una diferencia en el comportamiento entre cada una, por lo que se decide interpretar los 
resultados en una gráfica de diferencia de concentraciones, partiendo del 15% inicial de 
metanol, contra las concentraciones de las soluciones ácido base usadas en las pruebas 
preliminares.  
 
Diferencia de concentración 
Metanol (15%) 
Concentración 
Ácido / Base 
Para 
H2SO4 
Para KOH 
0,2M 
 
2,928 
0,5M 2,253 8,625 
1M 10,681 14,64 
Tabla 15 Diferencia de concentración en solución H2SO4 y KOH 
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Gráfica 9 Diferencia de concentración en solución H2SO4 y KOH 
 
La gráfica anterior expone el hecho que el estudio con hidróxido de potasio (KOH) es más 
efectivo comparado con las pruebas realizadas con ácido sulfúrico (H2SO4). Esto se 
puede explicar desde el punto de los potenciales de reducción de las especies. El poder 
oxidante de la especie oxidada es mayor en el semisistema cuyo potencial de reducción 
es más positivo o menos negativo, mientras que el poder reductor es superior en el 
semisistema cuyo potencial de reducción es más negativo o menos positivo. 
 
                                                           (16) 
                
       (      )                         (17) 
       
          
        (      )                             (18) 
         
     
                                                (19) 
    
                                 (       )                  (20)      
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6.3 DISEÑO DEL REACTOR 
 
El diseño final del reactor contó con dos piezas que se conectan y unen con tornillos, este 
diseño permite el cambio frecuente de la pared porosa para cada análisis; así como 
facilita el lavado del mismo.  Para probar que la conexión entre las dos partes del reactor 
no presentara fugas, que las dos soluciones mantuvieran separadas y comprobar que se 
diera un flujo de electrones entre ambos recipientes, se montó una celda electroquímica 
con CuSO4 y ZnSO4 cerrando el circuito con un multímetro, con el cual se evidenció el 
flujo eléctrico en el sistema. 
 
Figura 25 Reactor 
 
Figura 26 Conexión del reactor 
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6.4 PRUEBAS EN EL REACTOR 
 
De las pruebas preliminares en el numeral 6.2 se deduce que las mejores condiciones 
para la producción de hidrogeno se obtienen con hidróxido de potasio a una 
concentración de 0.5M y metanol al 15%. Por lo que las pruebas se hicieron a estas 
condiciones. El reactor estuvo bajo irradiación UV por 8h. De igual manera se decidió 
realizar las mismas pruebas en el reactor con etanol, bajo las mismas concentraciones, 
para comparar el proceso.  
En los ensayos en el reactor se utilizó como electrodo ánodo la placa de titanio oxidada 
superficialmente (Figura 23) con tratamiento térmico, y como electrodo cátodo una lámina 
de platino (Figura 28). Las pruebas fueron monitoreadas por  los cambios de 
concentración tanto hidróxido de potasio, por métodos volumétricos y del alcohol por 
cromatografía de gases, y el cambio de voltaje en el reactor. 
 
 
Figura 27 Montaje pruebas en el reactor 
 
Figura 28 Electrodo de Platino 
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6.4.1 PRUEBAS CON METANOL 
6.4.1.1 ANÁLISIS VOLUMÉTRICO 
 
La tabla 16 resume los resultados del análisis volumétrico que se aplicó a la solución 
electrolítica 0.5M en KOH, que sumerge el platino, recibe los electrones y donde se da, 
teóricamente, la producción del hidrógeno. 
La medición de esta producción se ve reflejada, indirectamente, por el cambio de 
concentración de la solución electrolítica durante el ensayo en el reactor. Se evidencia 
que la concentración de la especie en cuestión disminuye para el final del ensayo. Para 
los cálculos las concentraciones son determinadas de acuerdo a la ecuación 11. 
 
 
 
KOH  HCl Alícuota [KOH]f 
E
n
s
a
y
o
  
1
 
0.5M 
8.0mL 
8.15mL 
8.1mL 
0.12M 2mL 0.485M 
Tabla 16 Concentración final de KOH en Metanol 
 
Se muestra en la gráfica 10, en un diagrama de bloques, el cambio de concentración en el 
electrolito de KOH al final del ensayo en el reactor mostrando como tiempo éste tiende a 
disminuir en el tiempo. Con este ensayo se encuentra un porcentaje de cambio de 8.49% 
para la concentración del KOH.  
 
 
 
 
Gráfica 10 Cambio del a concentración de KOH en el reactor con metanol 
 
0,53 
0,485 
[KOH (M)]i [KOH (M)]f
Ensayo a 0.5M KOH 
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6.4.1.2 ANÁLISIS CROMATOGRÁFICO  
 
Para los análisis por cromatografía de gases se hizo una curva de calibración donde sus 
puntos están reunidos en la tabla 17 y se trabajó bajo las condiciones que se describen en 
la tabla 2.  
 
Concentración 
metanol (%) 
Área bajo la curva (A) 
0.1 63.371 
0.5 68.483 
1 73.520 
5 138.900 
10 229.018 
15 322.639 
20 450.729 
25 512.884 
30 701.771 
Tabla 17 Patrones para curva patrón 
Para lograr una buena linealidad de la curva de calibración (R2> 0.995) se eliminaron los 
patrones correspondientes a 20% y 30% en metanol, obteniéndose así la siguiente 
ecuación: y = 18,044x + 54,505; R2:0.9982 
 
Gráfica 11 Curva de calibración para el detector de metanol de cromatógrafo 
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Para el ensayo a 0.5M en el reactor se tomaron muestras  de metanol antes de empezar 
con la radiación y al finalizar el experimento para ser  analizadas por cromatografía de 
gases. Con los resultados arrojados por el cromatógrafo, resumidos en la tabla 18 sobre 
las concentraciones de las soluciones alcohólicas se realiza la gráfica 12 que muestra, 
basándose en los picos del cromatograma, las concentraciones iniciales y finales de 
dichas soluciones. Para los datos de concentración se tiene en cuenta un factor de 
dilución de 3 para las muestras.  
 
 
KOH [Metanol]i [Metanol]f 
0.5M 17.8401% 12.363% 
Tabla 18 Concentración inicial y final de metanol en las pruebas en el reactor 
 
 
 
 
Gráfica 12 Cambio en la concentración de metanol.  
 
Desde el punto de la solución alcohólica de metanol al 15% se encuentra que al usar en 
paralelo con una solución 0.5M en KOH, efectivamente se evidencia un cambio en la 
concentración de la solución alcohólica de metanol, presentando un porcentaje de 
degradación considerado significativo, del 30.7%.  
 
Usando la tabla 12 que resume las concentraciones finales de metanol para las pruebas 
preliminares se puede comparar el comportamiento de los electrodos, y determinar si la 
geometría del mismo o la disposición del dióxido de titanio afecta la continuidad del 
proceso fotoelectroquímico buscado, y si afecta la eficiencia del proceso como tal. 
De las pruebas preliminares se obtiene que la degradación del metanol en el análisis 
metanol 15% - KOH 0.5M presenta un porcentaje de degradación del 42%, lo que puede 
decir que aunque existe una diferencia entre las pruebas preliminares y las pruebas en el 
reactor en la disposición del dióxido de titanio para ser usado como electrodo 
semiconductor en los análisis del reactor (Figura 21 y 23) , no existe una diferencia 
17,8401 
12,363 
[metOH %]i [metOH %]f
Ensayo a 0,5M KOH 
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significativa en la degradación del alcohol, lo que lleva a decir que  de igual manera no se 
presenta una diferencia significativa en la producción de hidrogeno.   
 
6.4.1.3 VOLTAJES 
 
En los análisis en el reactor, se mantuvo un monitoreo del voltaje a lo largo de las horas 
de irradiación, con el  fin de  analizar la corriente producida por la reacción de óxido- 
reducción entre el ánodo y el cátodo (electrodos de TiO2 y Pt) durante el proceso  
fotoelectroquímico. La gráfica 13 muestra el comportamiento de los voltajes en el análisis 
para 0.5M en KOH con Metanol al 15%  
 
De la gráfica 13 se entiende que la corriente en el sistema baja en el tiempo, esto es 
explicado teniendo en cuenta que debido a la degradación del alcohol disminuye la 
concentración de electrones disponibles para llenar los huecos generados en la superficie 
del electrodo de dióxido de titanio y generar el flujo de electrones a través de este mismo, 
y por el cable conductor hacia el electrodo de platino. Además que se puede presentar 
una fisiadsorción sobre la superficie del electrodo de las especies intermediarias en la 
degradación del alcohol. 
Esta grafica también expone el hecho que, aún sin irradiar el electrodo (figura 23) hay flujo 
de corriente. Los voltajes leídos antes y después de iniciar con la radiación UV en el 
reactor son muy similares, lo que indica que ajeno a la reacción fotoelectroquímica que se 
está usando como principio fundamental en el sistema fotoelectroquímico diseñado, se 
está presentando otra reacción que genera un paso de corriente entre los electrodos. .  
Cabe mencionar que aunque los voltajes antes y durante la radiación son similares, sí se 
presenta una baja de potencial significativa al detener la radiación UV, demostrando que 
el electrodo si es fotoactivo. 
 
Se decide hacer el mismo procedimiento usando el electrodo de dióxido de titanio 
comercial usado en las pruebas preliminares (figura 21), para comparar que la aleación 
del electrodo usado no estuviera interfiriendo en el proceso esperado, encontrándose el 
mismo comportamiento en la corriente del sistema; pero a diferencia de la placa de titanio 
oxidada superficialmente contratamiento térmico, no presentaba fotoactividad. En la 
literatura se encuentra diferentes estudios [26,60–65] que comprueban la fotoactividad 
que presenta el dióxido de titanio comercial en pruebas de descomposición de 
contaminantes orgánicos, por lo que se supone que afecta la geometría del electrodo. La 
difusión de los electrones hacia el interior de este y el paso por el cable conductor de 
cobre se hace más complejo siendo  la distancia un obstáculo para generar el flujo de 
corriente desde los electrones provenientes del alcohol hasta la captación de estos por 
parte del KOH. 
 
Es de esperarse que solo haya un voltaje significativo cuando dicho electrodo está siendo 
irradiado por la lámpara de luz UV en la solución alcohólica y que antes de inducirle 
radiación el voltaje sea 0 o al menos cercano a cero, puesto que no se está provocando la 
excitación de los electrones de la banda de valencia del TiO2 a la banda de conducción.  
 
En la gráfica 13 el tiempo negativo hace referencia al tiempo antes de iniciar el proceso de 
radiación con luz UV.  
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Tiempo 
(h) 
Voltaje  
(V) 
 0.272 
0 0.309 
1 0.299 
2 0.291 
3 0.286 
4 0.282 
5 0.280 
6 0.277 
7 0.270 
8 0.268 
Tabla 19 Voltaje en el tiempo para el análisis a  0.5M de KOH con 15% en metanol 
 
 
Gráfica 13 Curva de valores de voltaje en el reactor con Metanol 
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6.4.2 PRUEBAS CON ETANOL 
 
Al finalizar las pruebas con metanol se encontró en el electrodo un desgaste de la capa de 
dióxido de titanio superficial, presentándose un cambio de color y desprendimiento de 
dicha capa, por lo que antes de iniciar los análisis con etanol se repitió el procedimiento 
descrito en el numeral 5.2.2.3 del presente trabajo para conseguir nuevamente una capa 
uniforme de óxidos de titanio alrededor de la placa, necesario para el proceso 
fotoelectroquímico utilizado.  
Cuando se sumerge un electrodo semiconductor en un electrolito acuoso, se están 
poniendo en contacto dos fases caracterizadas por contenido de energía libre diferente. 
Por lo tanto, la formación de una unión entre el electrodo semiconductor y el electrolito 
acuoso pone en marcha procesos de descomposición del material, pues el resultado de la 
reacción de corrosión o de descomposición es la formación de productos con menor 
contenido de energía libre que el semiconductor y el electrolito acuoso por separado. 
 
6.4.2.1 ANALISIS VOLUMETRICO  
 
De la tabla 20 se obtiene el análisis volumétrico de las soluciones de hidróxido de potasio 
usadas en los análisis en el reactor con etanol para la medición indirecta de la producción 
de hidrogeno. Esta producción se ve reflejada en las concentraciones finales resultantes 
en cada caso.  
 
KOH  HCl Alícuota [KOH]f 
E
n
s
a
y
o
 
1
 
0.5M 
5.3mL 
5.2mL 
5.2mL 
0.12M 1mL 0.42M 
Tabla 20 Concentración final de KOH en Etanol 
 
 
Gráfica 14  Cambio del a concentración de KOH en el reactor con etanol 
0,448 
0,424 
[KOH (M)]i [KOH (M)]f
Ensayo a 0.5M KOH 
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En la gráfica 14  se logra ver el cambio de concentración en el electrolito de KOH al final 
del ensayo en el reactor, mostrando que al finalizar el tiempo de radiación éste disminuye.  
El porcentaje de degradación que se obtiene para el ensayo con 0.5M en KOH es de 
5.37%.  
Este porcentaje obtenido permite hacer una comparación del comportamiento de la 
reacción frente a dos alcoholes con propiedades diferentes. Del numera 6.4.1.1 se dice 
que el porcentaje de degradación de KOH con metanol corresponde a un 8.49%. Aunque 
ambos porcentajes de degradación son bajos, se rescata el hecho que el metanol frente al 
etanol presenta una mayor degradación en el proceso fotoelectroquímico inducido en el 
reactor para la producción de hidrogeno, indicándonos una mayor eficiencia para este. 
 
6.4.2.2 ANALISIS CROMATOGRAFICO 
 
Se tomaron muestras de etanol antes de iniciar con la radiación de luz UV hacia el 
electrodo y al finalizar el experimento para ser analizadas por cromatografía de gases. 
Con los resultados arrojados por el cromatógrafo, resumidos en las tabla 21, se realiza la 
gráfica 15 que muestra el cambio en las áreas durante el proceso fotoelectroquímico. 
Sabiendo que la concentración es proporcional a las áreas bajo la curva se tiene en 
cuenta un factor de dilución de 3 para las muestras y se obtiene los porcentajes de 
cambio para el etanol. Este porcentaje permite comparar la eficiencia del proceso 
fotoelectroquimico usando etanol y metanol. 
 
Se obtuvo un porcentaje de degradación para el etanol del 14.9% usando la solución de 
KOH a 0.5M. Al comparar este resultado con el porcentaje de degradación del metanol en 
el reactor, siendo este de 30.7%, se supone con ello una mayor producción de hidrogeno 
al usar una solución de metanol. Esto se entiende debido a que el grupo hidroxilo confiere 
polaridad a la molécula y posibilidad de formar puentes de hidrogeno; la parte carbonada 
es apolar y resulta hidrófoba. Sabiendo que la oxidación del alcohol se ve favorecida con 
las interacciones de este con el agua, a mayor longitud del alcohol su solubilidad en agua 
disminuye. 
 
 
KOH 
Área 
Etanol i Etanol f 
0.5M 1079086.8 918197.4 
Tabla 21 Área bajo la curva inicial y final de Etanol en las pruebas en el reactor 
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Gráfica 15 Cambio en la concentración de etanol. 
 
6.4.2.3 VOLTAJES 
 
La gráfica 16,  elaborada con los datos recopilados en la tabla 22, muestra el 
comportamiento de la corriente durante el proceso fotoelectroquímico en el reactor para 
una solución de KOH a 0.5M  con etanol al 15%.  
Se evidencia una baja en el potencial del sistema en el periodo de tiempo en el que se 
mantiene radiación  de luz ultravioleta sobre el electrodo de dióxido de titanio, esto es  
debido a la descomposición del alcohol, el cual es el que me permite iniciar el proceso 
fotoelectroquímico al donar electrones al semiconductor. 
La  gráfica también expone que aún sin irradiar el electrodo con luz ultra violeta  hay flujo 
de corriente en el sistema, siendo está similar al voltaje inicial, caso que se evidenció de 
igual manera en las pruebas con metanol. 
 
Tiempo 
(h) 
Voltaje(V) 
0.5M 
 0.440 
0 0.443 
1 0.375 
2 0.332 
3 0.309 
4 0.293 
5 0.275 
6 0.257 
7 0.193 
Tabla 22 Voltaje en el tiempo del análisis 0.5M de KOH con Etanol 
1079086,8 
918197,4 
etOH i etOH f
Ensayo a 0.5M KOH 
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Gráfica 16 Curva de valores de voltaje en el reactor para análisis con Etanol 
 
Suponiendo que  originalmente el electrodo-ánodo sea una aleación de Ti-6Al-4V se 
pueden presentar aparte de los óxidos de titanio, óxidos de las especies Aluminio (Al) y 
Vanadio (V) que reaccionen con las especies en contacto,  o las especies en contacto 
pueden generar los óxidos de los iones metálicos presentes[59] produciendo reacciones 
catódicas y anódicas o de óxido-reducción en el semisistema del reactor, siendo esto 
fuente de corriente produciendo un flujo medible. Además considerando que el Aluminio 
en aleaciones con tratamiento térmico mejora las propiedades de ser ligero, maleable, 
resistente a la corrosión, ser  un buen conductor térmico y eléctrico [67,68]  se puede 
suponer que el aluminio al contacto con sustancias que están en procesos de óxido-
reducción permite un intercambio electrónico constante en la placa, que se evidenciaría 
con la presencia  de una lectura de voltaje antes de iniciar con la radiación de luz UV 
sobre el electrodo.  
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6.5 MEDICIÓN DE LA INTENSIDAD 
 
Los valores arrojados por el radiómetro están en unidades de Watts/m2 por lo que es 
necesario hallar las áreas de la superficie de los electrodos usados en los análisis para 
determinar el nivel de irradiancia.   
Se usa la técnica de cuadrado y rectángulo para hallar el área aproximada del electrodo 
con forma irregular (figura 23) siendo ésta área de 0.0561m2 y para el electrodo de las 
pruebas preliminares de forma prima rectangular (figura 21) se determinó un área 
aproximada de 0.0888m2; con estas áreas se logra determinar las intensidades. En la 
tabla 23 se resumen los resultados para la medición en cada caso de la lámpara de luz 
UV usada para los análisis.  
 
 
Lámpara 
Irradiancia 
(W/m2) 
Área 
(m2) 
Intensidad 
(W) 
Reactor 0.0081 0.0561 4.544·10-4 
Preliminar 0.0004 0.0888 0.3552·10-4 
Tabla 23 Intensidad de irradiancia de las lámparas de rayos UV 
 
La sonda usada para la determinación de la intensidad de luz emitida por las lámparas UV 
tiene un rango de lectura entre los 300nm y 1000nm, lo que solo permite una lectura de 
los rayos UV-A, que comprende longitudes de onda desde 315nm a 400nm, y una lectura 
parcial de los rayos UV-B que comprende longitudes de onda entre 280nm y 315nm.  
 
Considerando que las lámparas fueron ubicadas en  las mismas condiciones ambientales, 
se puede hacer una comparación directa en la cantidad de fotones entre ambas lámparas. 
Se encuentra que la lámpara (Figura 11) usada para pruebas en el reactor marca 
SYLVANIA G30W presenta una mayor cantidad de fotones reflejada en la intensidad de la 
luz incidente, aunque hay que tener en cuenta que estos fotones provienen del espectro 
de luz visible (entre 380nm y 750nm)[69] y del espectro de luz ultra violeta.  
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7 CONCLUSIONES 
 
 Se encontró para el electrodo elaborado con dióxido de titanio comercial  una baja 
eficiencia. Aunque se sabe que funciona bajo iluminación, la difusión de las 
partículas cargadas no es óptima. Los electrones no alcanzan a viajar al alambre 
conductor para ser conducidos hacia el electrodo de platino para cerrar el circuito. 
En la lectura de voltaje no se muestra una significativa diferencia de potencial. 
 
 Se supone la formación de una  película superficial de óxido de titanio por el 
tratamiento térmico en la placa de titanio, con lo que sí se dio una diferencia de 
potencial. Aun así la diferencia de potencial en el sistema no se veía afectada por 
la luz ultravioleta (no presenta fotoactividad), lo que sugiere que no es 
exactamente una capa de dióxido de titanio.  
 
 Del seguimiento por cromatografía de gases para el alcohol se encuentra una 
mayor degradación por parte del metanol en el reactor diseñado y usado para este 
proyecto a una concentración al 15%.  
 Con el análisis cromatográfico a las muestras alcohólicas se deduce que el 
metanol es más simple de degradar que el etanol debido a  su estructura de un 
solo carbono, presentando porcentajes de degradación del 30.7% frente a 14.9%. 
 
 Al encontrarse un mayor porcentaje de degradación por parte del hidróxido de 
potasio frente al ácido sulfúrico por métodos volumétricos se supone una mayor 
producción de hidrogeno en condiciones básicas a concentración de 0.5M.  
 
 El diseño del reactor  permite flujo de iones entre las soluciones usadas en el 
reactor a través de la pared porosa que las separa y flujo de electrones libres  
entre ambos electrodos conectados por el cable de cobre, hecho evidenciado en  
la diferencia de potencial que se presenta en los análisis.   
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8 RECOMENDACIONES 
 
 Usar un molde para la elaboración del electrodo en bloque con un ancho más 
pequeño para facilitar la difusión de los electrones hacia el alambre conductor. 
 
 Realizar un sinterizado de mayor tiempo para asegurar  el incremento de la fuerza 
y resistencia creando enlaces fuertes entre las partículas. 
 
 Hacer un análisis de rayos X a la película generada por tratamiento térmico en la 
lámina de titanio, para afirmar que si se generó una capa superficial de dióxido de 
titanio en esta.  
 
 Conseguir que la radiación de luz ultravioleta incida directamente al electrodo de 
dióxido de titanio para aprovechar al máximo la luz y evitar que se presente 
degradaciones por parte del alcohol debido a la radiación. 
 
 Realizar el montaje fotoelectroquimico con otras soluciones ácidas y básicas para 
estudiar el comportamiento en el reactor a diferentes condiciones. 
 
 Este trabajo hay que complementarlo con una medida directa de la producción de 
hidrogeno, haciendo acoplamientos para que el hidrogeno no se escape.  
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